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(54) Wasserbasierende organopolysiloxanhaltige Zusammensetzungen, Verfahren zu deren 
Herstellung und deren Verwendung 

(57) Die Erflndung betrifft wasserbasierende Orga- 
nopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen, die im 
wesentlichen frei von organischen LGsemitteln sind, 
einen Flammpunkt von mehr als 80 °C besitzen und bei 
Verdunnen mit Wasser im wesentlichen keine Alkohole 
durch Hydrolyse freisetzen. 

Die erfindungsgema&en Organopolysiloxan-halti- 
gen Zusammensetzungen sind erhaitlich durch Mischen 
von wasserlOslichen Aminoalkylalkoxysilanen mit nicht 
wasserlOslichen Alkyitrialkoxysilanen und/oder Dial- 
kyldialkoxysilanen und/oder Mischungen aus Alkyltrialk- 
oxy- und Dialkyldialkoxysilanen, Versetzen des 
Gemisches mit Wasser, Einstellen des pH-Wertes der 
Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 
und Entfernen des bereits vorhandenen und/oder bei der 
Umsetzung entstandenen Alkohols. 

Ferner wird das Verfahren zur Herstellung der erf in- 
dungsgemaBen Organopolysiloxan-haltiger Zusam- 
mensetzungen sowie deren Verwendung offenbart. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft wasserbasierende Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen, ein Verfahren zu deren 
Herstellung sow.e deren Verwendung. Die erf indungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen sind 
STSSrh^'T L6sem ? e ' n - ^ l0semittelfr ^ Zusammensetzungen sindNer solche zu "Sen die 
, Kohlenwasserstoffe. Halogenkohlenwasserstoffe, Glykole. Glykolether. Eiher 

Ketone, Ester Am.de und andere Stckstoff-Verbindungen sowie Schwefel- und Nitroverbindungen auf rein organische 
Bas.s sow,e Protonen-(bzw Wasserstoff-)freie LOsemitte. in Anteilen von mehr als 10 Gew, PP m enthalte T5Z£Z 
werden Protonen-halt,ge Agenz.en. wie Wasser. anorganische Oder organische Sauren, und Alkohoie. wie tmSS 
She" " Pr ° pano1 SOW,e h6here AJkohole in dieser Rei "e. nachfolgend nicht als organische LOsemittel ange- 

Mineralische Baustoffe - wie beispielsweise Ziegel. Beton, Kalksandstein, Mortel - unterliegen gewohnlich der Ver- 
7£teZX£to em W6rden ^ Re9e ' Vermeidun 9 so,cher Vor 9 a "9 e Schutzanstriche auf die Ober- 

porOse Struktur e.n Dadurch wird neben einem Schutz der Oberflache auch eine gewisse Tiefenwirkung erzielt Da 
SeT^ZtZ^r fH5* IT? 7* iSt d ' e 9ew5hnlich 9eforterte WasserdampfdurchiassXh 

der "AfJnlrSw-^ifH 00 ! 6 *l wasserab f toBenden Wlrlwio von Hydrophobierungsagenzien gelten im allgemeinen 
der Abperleffekt nach der lmpragn.erung, d.e Emdringtiefe des hydrophobierenden Agens in z. B. porOse mineralische 

S^JS^SSS!^ ^ ,mpra9nierun9 9e9enQber ihrem "sprunglichen Erscheinungs- 

J^ 9 f ° Si,ai i!^ er al,gemeinen Formel R0 - Si (OR 1 )3. mit Ro als organischem Rest und Ri als Methyl- bzw Ethyl- 
a^^TeZ^ dUn9en> Z B * ' ^-erbessere, Vernier aber a^h 

ihro ^npfuS 109 '^^ arbe || ssichemete technischen und Okonomischen GrQnden geht man immer mehr dazu Qber 
ihre Apphkation in waBr.ger Form vorzunehmen. Hierbei treten in der Regel folgende Probleme auf: 

- Durch Hydrolyse werden Alkohoie freigesetzt: 

R°-Si(ORi) 3 + 3 H z O -» R0-Si(OH) 3 + 3 RiOH 

Freie Alkohoie erniedrigen den Rammpunkt der AnwendungslOsung, so daB explosionsgeschutzte Maschinen und 
Spezjalgerate fur d.e notwendigen Verarbeitungsschritte eingesetzt werden mOssen. Aus toxikologischen GrQnden 
SET T T Um . 9a " 9 betraUten Mitarbeiter zu ^"ch geschult und geschotzt werden Ferner kann die 
zie? e TZt er W 9 f ^ Anwe A nd 1 Un9S,0sun 9 aufgrund der Hydro.ysea.koho.e Schwierigkeiten bereiten. Spe 
z.elle Abwasserklaranlagen sow.e Anlagen zur Abgas- bzw. Abluftnachbehandlung werden benotigt. 

- Das in Wasser zu applizierende Organosilan ist nicht wasserlOslich: 

R0-Si(ORi) 3 + 1.5 H z O -» R0-SiO 1>5 + 3 RiOH 

Das danach gebildete Hydrolysat R-Si0 1f5 fallt als polares Silikonharz aus dem Reaktionsgemisch aus, so daB es 
Sett ^""n a 1hT ? 9 " iCht mehF ZUr Verf0 9ung steht. Organosilane mit sehr stark hydrophobem Cha- 
rakter, w.e z. B. Alkyialkoxys.lane. .nsbesondere mit langem Oder verzweigtem KohlenstoffgerQst, hydrolysieren 
zwar nur sehr langsam, sind aber in Wasser nicht loslich. nyaro.ys.eren 

Verla^an^S 6 ' 1, ™* beSChnebenen Nachteile zu mMem - * der zurOcWiegenden Zeit verschiedenste 

SS^b! Am^oalkylalkoxysilane, sind zwar wasser.Os.ich, diese besitzen aber einen nur schwach 
der Z^?ln p « 6 Ve u rb ! SS , erUng der h^ophobierenden Wirkung ist hier wQnschenswert. Die MaBnahme 

der dest.llat.ven Entfernung von Hydrolysealkoholen wahrend der Synthese fur die Herstellung von Oraanosilan-Zube 
re,tungenauswasserl 0 slichenOrganosilanen.wiez.B.aus3-Aminopropy1triethoxysilan,ist^ 

Am,nos.lansysteme mit deutlichem Alkoholanteil. aber ansonsten .osemittelfrei. sind auf diese Wei« cn^nd 
be.sp.elswe.se in Form von DYNASYLAN 1 1 51 marktgangig zugangncn und 

or Ja^rS i9e ? T n0 °J " iCht veroffentlichten europaischen Paterrtanmeldung mit dem Tltel "Method for 
preparabon of stable water-borne s.lane compositions" wird die Modifizierung derartiger wasserbasierender Organo- 
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silan-Zubereitungen mit geringen Mengen an sich nicht wasserleslichen Organosilanen, wie beispielsweise Methyltri- 
methoxys, Ian oder Vinyltrimethoxysilan. beschrieben. Nach diesem Verfahren ist ein molares Verhaltnis der nicht 
wasserleslichen Kommonente zu der wasserlOslichen Komponente von 1 : 2,5 erreichbar. Die Anwendungseigenschaf- 
ten entsprechen .m wesentlichen denen der zuvor genannten, wasserbasierenden Organosilan-Zuberertungen Nicht 
zuganglich nach d.esem Verfahren sind waBrige Losungen mit noch hoheren Anteilen nicht wassertoslicher Organo- 
s.lane. beispielsweise Alkylalkoxysilane wie Methyl-. Propyl- oder Isobutyltrimethoxysilan. asser,osncner Urgano 
Bei der ebenfalls zum Stand der Technik geherenden Emulsionsmethode wird das an sich nicht wasservertragliche 
a " f,flss, 9 es ' nicht wasserldsliches Silikonharz unter Zuhilfenahme von Emulgatoren in Wasser emulgiert 

eL^ITJ: 2 f" B1 ? i 620 878) - NaCht6i,i9 iSt hier ' daB die ProduWe merWicheZeS TenSe a ,s 

Emulgatoren enthalten sowie erhebliche Mengen Alkohol freisetzen kennen. 

Die Zubereitung von Silan-Kombinationen in Wasser wird in der US-Patentschrift 5 073 195 offenbart Die Silan- 
Zubereitungen werden aus einem nicht wasserleslichen Alkyltrialkoxysilan und einem wasserleslichen Silan wie z B 
e.nem Am.noalMalkoxysilan, in einem molaren Verhaltnis zwischen 1 : 2 bis 3 : 1 hergestellt. Wie den Beispielen der 
US-Patentschrrftzu entnehmen ist, erfolgtdie Herstellung der Zubereitungen durch eine unterstechiometrische Hydro- 
lyse des SHangem.sches und Strippen der Reaktionsmischung bei 60 °C unter vermindertem Druck. for nachfolgende 
Anwendungen werden so erhaftene Silan-Zubereitungen auch mit Wasser verdunnt. Durch das VerdOnnen mit Wasser 
If fb^altung der be. der unvollstandigen Hydrolyse verbleibenden Alkoxygruppen in Form der entspre- 
chenden Alkohole. D.e hier offenbarten Silan-Cohydrolysate enthalten somit freie Alkohole in deutlichen Mengenund 

on h p^ Jl .' na . US We ' tere Me " 9en Alkoh °' durch H y dro| yse freisetzen. wodurch die Anwendungseigenschaften 
20 der Produkte nachteilig beeinfluBt werden. a»waenscnanen 

w a c«r r | rf ' ndUn9 I e9t 1 d f I' die AUf9abe zuarunde - im wesentlichen lOsemittelfreie Organosilan-Zuberertungen auf 
R»!2h!! ^' die f,' n ! n m69 ' iChSt 96rin9en Qehalt an ,reien Alkoholen aufweisen. einen meglichst hohen 
Flammpunkt besitzen und be,m VerdOnnen mit Wasser im wesentlichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen 

rJ2 ^mJ^ r aSC ! ,ende,W ! i f e 9efunden ' daB durch Mis <*en von Aminoalkylalkoxysilanen der allgemeinen 
cZZtLT anen Und/0d6r Dia| Wdialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III. Versetzen des 

PnTrnt, h *T! S d6S ph, - Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 sowie 

Bremen des vorhandenen und/oderbeider Umse^ 

fw am ^"!f * un 9 e " zu & n 9* c * sind - Diese sind im wesentlichen frei von organischen LOsemitteln Oberra- 
S3?i Snl 6 hI? aUS dSm , Qmnde ' da S ° her 9 estellte Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen Ware 
stabile Losungen sind. die e.nen Flammpunkt von deutlich mehr als 80 X besitzen und auch beim VerdOnnen mit Wasse 
im wesentlichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen. veraunnen mix wasser 

,,,n™n 9 H nStand y° r " e9anden Erfindun 9 sind d aher wasserbasierende Organopolysiloxan-haltige Zusammenset- 
zungen die ,m wesenthchen fre, von organischen LOsemitteln sind. einen Flammpunkt von mehr als 80 »C besitzen und 
bei Verdunnen mit Wasser im wesentlichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen 

dnkto^nnf 19 ' 9 . 9 !] Mode " vorstellun 9 6n <*>er monomere. oligomers, polymere sowie copolymere Kondensationspro- 

SSLETJ n au ? ,n e,nem waBrigen System als Er9ebnis einer "^s^™™* ^^^ ^6 

wasserleshcher Oganosilane entstehen. 

s^X^ITf^'Z^ 9 ^" ° r9a -P^^an-ha.tigen Zusammensetzungen z. B. lineare Cokonden- 
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und/oder cyclische Cokondensate der allgemeinen Formel 



R 
l 



[[ - Si (R 1 ), 
(0H),. y 



- 0],, [ - Si - 0].. [ 
A' 



"7 ] 

- Si - 0].,] x ,i 
OH 



TO 



und/oder lineare Kondensate der allgemeinen Formel 
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q"[H - 0[ - Si (R») y - 0] >t , 
(0H),. y 



- H] 
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und/oder lineare Kondensate der allgemeinen Formel 
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■•'[H - 0C - f 1 - 0],., - H] 
OH 



3s und/oder lineare Kondensate der allgemeinen Formel 



AO 



A 

a"[H - 0[ - ii - 0],.. - H] 
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und/oder cyclische Kondensate der allgemeinen Formel 
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und/oder cyclische Kondensate der allgemeinen Formel 



{"J* 1 

«•••[ k - si - o] E ..,J ] 

OH 
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und/oder cyclische Kondensate der allgemeinen Formel 
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und/oder Silanole der allgemeinen Formel 



und/oder Silanole der allgemeinen Formel 



und/oder Silanole der allgemeinen Formel 



q'lR-Si(Ri) y (OH) 3 _ y ] 



m-[R2-Si(OH) 3 ] 



a ,m [AA'-Si(OH)2] 



enthalten sein, 

wobei R z. B. eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Forme! 



P(f +g+ h)] (f+9+h ^ . , 



i L T 6 = °' fa " S 1 = ° dann 6 = °' Ms 6s] = 0 dann c = 0- und 2 ein einwertiger anorganischer oder 
organischer SSure-Rest. wie z. B. Chlorid oder Nitrat oder Formiat oder Acetat sein kann °rganiscner °aer 

wobei R1 z. B. einen Methyl- oder Ethyl-Rest, 
45 R2 z. b. einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen 
A z. B. einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' z. B. einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellen kann 
0 ^ y ^ 1 sein kann, 

x, x\ x", x"', x"" in der Verteilung der Polymeren Werte von grOGer 4 besitzen kdnnen und 
so die Verhaitniszahl M/Q z. B. zwischen 0 und 2 liegen kann, 
worin 

Q die Summe aus q + q'+ q"+ q m + q ,,M U nd 

M die Summe aus nvHm^" + m"' + m"" + a + a' + a" + a'" + a"" und 0 < (m + m' + m" + m~+ m"")/(a + a' + a" + a"+ a"") < 10 
sein Kann. * 
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MischenwasserlGslicher Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 
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R-Si(Ri) y (ORi*)3_ y (I) 

mit nicht wasserlOslichen Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Forme! I! 

R2-Si(ORi")3 (M) 

und/oder nicht wasserlOslichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

AA'-Si(ORi**-) 2 (Ml) 

und/oder Mischungen aus-nicht wasserlOslichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen 
Formeln II und III. 

wobei R eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 
15 Pfl+g+h)]^^ (IV), 

worin 0sba3 ( 0sda3 l 0sis3,0afa1 l 0sos1.0sha1,0acs 1,0aes1, b + d + i * 0 , falls b = 0 
dann c = 0, falls d = 0 dann e = 0, falls i = 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0, und Z ein einwertiger anorganischer 
Oder organischer SSure-Rest ist, 
20 R1 , R1 *, R1 ** und Ri *** einen Methyl- Oder Ethyl-Rest, 

R2 einen linearen Oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 

A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 

A' einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 

0 s y ^ 1 jst, 



25 



in dem molaren Verhaltnis 0 < M/Q =n 2 , 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe der 
Molzahlen der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Diaikyldialkoxysilane der allgemeinen Formel 
III ist, 



30 



- Versetzen des Gemisches mit Wasser, 

- Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 

35 . Entfernen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols. 

Ferner ist Gegenstand der vorliegenden Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen 
Zusammensetzungen nach den AnsprQchen 1 bis 6, das dadurch gekennzeichnet ist, 
daGman 

40 

- wasserlosliche Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 

R-Si(Ri) y (ORi*) 3 . y (I) 
45 mit nicht wasserlOslichen Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II 

R2-Si(ORi**) 3 (II), 
und/oder nicht wasserlOslichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

50 

AA'-Si(ORi— ) 2 (in) 

und/oder Mischungen aus nicht wasserlOslichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen 
Formeln II und III, 

55 wobei R eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 

P(fW f ^ +h) -[NH 2 ^ (IV), 
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Worin0gbs3,0sds3 ( 0^ig3,0sfg1 l 0sgs1 ( 0sh^1,0scg1,0£es1, b + d + i*o fallsb = 0 
dann c = 0. falls d = 0 dann e = 0. falls i = 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0, und Z ein einwertiger anorganischer 
Oder organischer Saure-Rest ist, 

Ri. R1*, R1" und Ri*** einen Methyl- oder Ethyl-Rest. 
5 R 2 einen linearen oder cyclischen Oder verzweigten AJkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 

A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 

A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 

0 =i y ±M ist, 

10 - in dem molaren Verhaltnis 0 < M/Q ^ 2 mischt, 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe der 
Molzahlen der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen Formel 
III ist, 

is - das Gemisch mit Wasser versetzt, 

- den pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 einstellt, 

den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol entfernt. 
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Beim erfindungsgemaBen Verfahren werden als nicht wasserldsliche Ausgangskomponeten vorzugsweise Mischun- 
gen aus Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III, die durch 
gleichzeitige Veresterung der entsprechenden Tri- und Dichlorsilane der allgemeinen Formeln V und VI 

25 R2 - Si Cl 3 (V) 

AA' - Si Cl 2 (VI), 

wobei R2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, A einen unverzweigten 
oder verzweigte Alkyl- Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und A* einen unverzweigten oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 3 
C-Atomen darstellt, 

mit Methanol oder Ethanol hergestellt werden. Die Mischungen an sich kGnnen aber auch aus den reinen Einzelkom- 
ponenten, den Alkyltriaikoxy- und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III, durch Abmischen erhalten 
werden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daruber hinaus die bevorzugte Verwendung der Organopolysiloxan- 
haltigen Zusammensetzungen auf Wasserbasis nach den Anspruchen 1 bis 17 fur die Hydrophobierung von Oberf la- 
chen, fur die Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, fur den Schutz von Bauten und Fassaden, fur die Beschich- 
tung von Glasfesern, for die Silanierung von FOIIstoffen, als Haftvermittler, insbesondere for die Verbesserung der 
Haftung organischer Polymerer auf anorganischen Oberfiachen, als Trennmittel, fur die Verbesserung der rheologischen 
Eigenschaften, insbesondere von Dispersionen und Emulsionen, als Vernetzer, als Zusatzstoff fur Farben und Lacke 
fQr die Hydrophobierung von Textilien, Leder, Zellulose- und Starkeprodukte. 

Die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen sind im wesentlichen frei von organi- 
schen LSsemitteln, k6nnen aber geringe Mengen an Alkoholen, insbesondere Methanol und/oder Ethanol enthalten 
Der Alkohol-Gehalt in den erfindungsgemaBen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen betragt vorzugsweise 
weniger als 2 Gew.-%, besonders vorzugsweise weniger als 0,5 Gew.-% und ganz besonders vorzugsweise weniger 
als 0,1 Gew.-%. w 

Die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weisen vorzugsweise einen pH-Wert 
zwischen 1 und 8, besonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 3 und 6, ganz besonders vorzugsweise einen pH- 
Wert zwischen 3 und 5, auf. Geeigneterweise enthalten diese eine einwertige anorganische und/oder organische Saure 
und/oder deren Folgeprodukte. Unter Folgeprodukten versteht man hier Verbindungen wie Alkalihalogenide insbeson- 
dere Natrium- oder Kaliumchlorid, Alkaliacetate, Alkaliformiate, Alkalinitrate oder Verbindungen der Aminogruppierun- 
gen in den Organopolysiloxanen mit anorganischen oder organischen Saureresten, wie sie der allgemeinen Formel IV 
zu entnehmen sind. 

Bedingt durch eine vorteilhafte TeilmaBnahme bei der Herstellung kfinnen die erfindungsgemaBen Organopolysi- 
loxan-haltigen Zusammensetzungen einen Entschaumer, vorzugsweise eine Silikonharz-Suspension, enthalten. 

Das Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen kann wie 
nachfolgend detailliert beschrieben durchgefOhrt werden: 

Zunachst werden wasserlflsliche Organosilane der allgemeinen Formel I mit nicht wasserlfislichen Alkyltrialkoxysilanen 
und/oder Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III und/oder gesondert hergestellten Mischungen aus 
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nicht wasserieslichen Alkyrtrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen gemischt. Im allgemeinen versetzt man das Reak- 
tionsgemisch mit Wasser. vorzugsweise mit 0,5 bis 10 Mole Wasser, besonders vorzugsweise mit 1 bis 5 Mole Wasser, 
pro Mol der eingesetzten Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I, der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen 
Forme! II und/oder der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen Formel III. Die Wasserzugabe kann portionsweise mit 
zeitlichen Unterbrechungen erfolgen. Man kann den Vorgang der Wasserdosierung aber auch kontinuierlich mit zertli- 
chen Unterbrechungen durchfOhren Oder die diskontmuierliche und kontinuierliche Vorgehensweise der Wasserdosie- 
rung miteinander in geeigneter Weise kombinieren. Man kann auch so vorgehen, daB in eine der obengenannten 
Organosilankomponenten vorlegt, die Wasserdosierung vornimmt, die andere Organosilankomponente nachfolgend 
zugibt und anschlieBend - soweit noch erforderlich - Wasser nachdosiert. 

Mischungen aus nicht wasserldslichen Alkyltrialkoxysilanen und/oder Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen For- 
meln II und III werden vorzugsweise durch gemeinsame Veresterung eines Gemisches aus den entsprechenden Alkyltri- 
chlorsilanen der allgemeinen Formel V und Dialkyldichlorsilanen der allgemeinen Formel VI mit Alkoholen, vorzugsweise 
Methanol oder Ethanol, hergestellt. In an sich bekannter Weise wird das z. B. durch Abmischen von Alkyltrichlorsilanen 
und Dialkyldichlorsilanen vorbereitete Chlorsilangemisch mit einem Alkohol oder auch mehreren Alkoholen zu einem 
entsprechenden Rohalkylalkoxysilangemisch verestert. Dabei entstehender Chlorwasserstoff wird vorzugweise zum 
grdBten Teil aus dem Rohalkylalkoxysilangemisch ausgetrieben. Ferner kann das Rohalkylalkoxysilangemisch mit einer 
Alkalialkoholat-LOsung auf einen pH-Wert zwischen 6 und 9, vorzugsweise auf einen pH-Wert zwischen 7 und 8, ein- 
gestellt werden. Als Alkalialkoholat-Ldsungen eignen sich z. B. Natrium- oder Kaliummethanolat sowie Natrium- oder 
Kahumethanolat auf Ethanol- oder Methanol-Basis, es kbnnen aber auch andere Alkoholate und Alkohole, wie z. B. n- 
Propanol, i-Propanol, n-Butanol, sek.-Butanol, tert.-Butanol sowie die daraus ableitbaren Alkoholate, eingesetzt werden 
Das Rohalkylalkoxysilangemisch wird geeigneterweise f iltriert. Ein so erhaltenes Rohalkylalkoxysilangemisch kann ohne 
weitere Aufarbeitung fur das erf indungsgemSBe Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen Zusammen- 
setzungen eingesetzt werden. 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird der pH-Wert der im allgemeinen wasserldsliche und nicht wasseries- 
liche Organosilane der allgemeinen Formeln I, ll und III enthaltenden Reaktionsmischung geeigneterweise auf einen 
Wert zwischen 1 und 8 f vorzugsweise auf einen Wert zwischen 3 und 6, besonders vorzugsweise auf einen Wert zwi- 
schen 3 und 5, eingestellt. Die Dosierung der SSure kann zusammen mit der oben beschriebenen Wasserdosierung 
oder auch separat erfolgen. Dem Reaktionsgemisch wird im allgemeinen eine anorganische oder organische Saure, 
vorzugsweise eine einbasige Saure, besonders vorzugsweise Salpetersaure oder Salzsaure oder EssigsSure oder 
Ameisensfiure, zugegeben. 

Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C, vorzugsweise in einem 
Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C und besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 °C, durchgefuhrt. 
Geeigneterweise erfolgt die Umsetzung unter Ruhren. 

Der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohol wird im allgemeinen aus dem Reakti- 
onsgemisch entfernt. Vorzugsweise wird der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohol 
destillativ entfernt und dabei gleichzeitig Wasser in dem MaBe zugegeben, wie Alkohol aus dem Reaktionsgemisch 
entfernt wird. Die destillative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise unter vermindertem Druck durchgefuhrt Die 
destillative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise solange durchgefQhrt, bis im Kopf der Kolonne eine Temperatur 
erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

Eine Einstellung des pH-Wertes im Reaktionsmedium kann durch Zugabe einer organischen oder anorganischen 
msbesondere einer einwertigen Saure auch wahrend und/oder nach der destillativen Abtrennung der Alkohole erfolgen' 
Bei dem erf indungsgemaBen Verfahren wird der Restgehalt an Alkohol in den Organopolysiloxan-haltigen Zusam- 
mensetzungen vorzugsweise auf Weiner 2,0 Gew-%, besonders vorzugsweise auf Weiner 0,5 Gew.-%, ganz besonders 
vorzugsweise auf Weiner 0,1 Gew.-%, eingestellt. 

Zur Verminderung der Schaumbildung wird vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols vor- 
zugsweise ein Entschaumer, besonders vorzugsweise eine waBrige Silikonharz- Suspension, zugesetzt. 

Manchmal treten wahrend oder nach Beendigung der Destination im Produkt Trubungen oder Ausfailungen auf 
diese ruhren vielfach von dem zugesetzten Entschaumer her. Urn ein Wares Produkt zu erhalten, wird geeigneterweise 
das erhaltene Produkt nach der destillativen Abtrennung des Alkohols durch Sedimentation und/oder Filtration nachge- 
reinigt. Die Filtration sowie die Entfernungdes Sediments kann beispielsweise tiber eine Drucknutsche, einen Separator 
einen Dekanter oder ahnliche Apparate erfolgen. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte Produkte sind stabile und Ware LGsungen. Die erfindungs- 
gemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen lassen sich mit Wasser in jedem Verhaltnis verdunnen 
entwickeln bei Wasserzugabe im wesentlichen keine Hydrolysealkohole, besitzen einen Flammpunkt von mehr als 80 
°C, vorzugsweise von mehr als 95 °C, besonders vorzugsweise von mehr als 98 °C, und sind im wesentlichen frei von 
organischen LOsemitteln sowie Tensiden als Emulgatoren. 

Die Verwendung der erfindungsgemaBen bzw. erf indungsgemaB hergestellten Produkte erfolgt mit hervorragenden 
Vorteilen gegenuber Produkten des relevanten Standes der Technik, wie durch die nachfolgenden Beispiele belegt wird 
Die vorhegende Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher eriautert: 
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Beisoiele 

Beschreibuna der R eaktionsapparatur (fQr alle Beispiele aflttigV 

D -J(f r ^-u. Un ?, SapparatUr: 0,5 ' Lab0rr0hrreaktor ' temperierbar (Innentemperaturmessung). Flussigdosiereinrichtung 
Ruckf luBkuhler (IntensivkOhler mit nachgeschaltetemTiefkOhler bis -40 °C). StickstoffQberlagerung. Labordrucknutsche 
Hydrolyseapparatur: Laborruhrkesselreaktor mit 2 1 Inhalt, temperierbar, Innentemperaturmessung, Flussigkertsdosier- 
einnchtung. DestillationsbrOcke mit Kopftemperaturmessung, ProduktkOhler. Destillatvorlagebehalter; Labordrucknut- 
sche (2 I Inhalt). 

Fokiende Verfahrensparameier qer ten fur alle Beis pii=>[ ft ; 

Schaumungsprobleme wahrend der Desolation kOnnen verhindert weixien, indem der ReaktionslOsung einige Trop- 
fen ernes handelsOblichen Entschaumers auf Basis waBriger Silikonharzemulsionen zugesetzt werden Die aus dem 
Zusatz von Entschaumer resuWerende leichte TrQbung kann durch Rltration uber eine Drucknutsche mit Glasfaserf ilter 
(Porenweite < 1 fim) entfernt werden. 

Die in den Bgispiglen qewonnenen Produkte haben aftm s insam foloende EioensrhaW 

Das Produkt ist War bis leicht opalisierend und in jedem Vertialtnis mit Wasser mischbar. Der GehaK an Alkoholen 
(Summe aus freien Alkoholen und hydrolysierbaren Alkoholen) liegt bei weniger als 0,5 %. Der Flammpunkt der Silox- 
anlOsung liegt bei Werten > 95 °C und sinkt nicht bei VerdQnnen mit Wasser, da durch Hydrolyse keine Alkohole gebildet 
werden. 

Beschreibunq der Testmethoden fQr a n wendunostechnische Untersuchunaen: 

Es wurde die Reduktion der Wasseraufnahme und die Eindringtiefe der hydrophobierten Probekorper bestmmt 
ProbekOrper aus Kalksandstein, Ziegel und Martel wurden dafflr in die Organopolysiloxan-Zubereitungen vollstandig 
eingetaucht Nach einer Eintauchzert von jeweils 60 Sekunden wurden die ProbekOrper herausgenommen und allseitig 
beluftet und fQr 2 Wochen bei einer Luftfeuchtigkeit von Qber 60 % relativer Feuchte gelagert. 

Bestimmung der Wasseraufnahme: 

Zur Bestimmung der Wasseraufnahme wurden jeweils die behandelten und zwei unbehanderte, zuvor unter Raum- 
bedmgungen gelagerte ProbekOrper ausgewogen und unter Wasser gelagert. Hierzu kamen behandette und unbehan- 
delte ProbekOrper getrennt in mit Leitungswasser befullte Wannen. Der Wasserstand uber den ProbekOrpern betrug 
ca. 4 cm. 

Nach 24 Stunden wurde die Wasseraufnahme der Probekorper durch Differenzwagung bestimmt. Die Reduktion der 
Wasseraufnahme der hydrophobierten ProbekOrper bezieht sich jeweils auf den Mittelwert der Wasseraufnahme der 
unhydrophobierten Vergletchsproben. 
Im AnschluB daran erfolgte die Bestimmung der Eindringtiefe. 

Bestimmung der Eindringtiefe: 

Zur Bestimmung der Eindringtiefe wurden die behandelten ProbekOrper in zwei Teile geteilt und die frischen Bruch- 
f lachen jeweils in Wasser getaucht. Die durch das Impragnierungsmittel hydrophobierte Schicht wird dabei von Wasser 
nicht benetzt und hebt sich vom dunkel gefarbten, nicht hydrophobierten und deshalb durch Wasser benetzten Bereich 
deutlich ab. Es wurde die Schichtdicke der hydrophoben Schicht gemessen. 

Bjispjelli Herstellung eines wasserlOslichen Cohydrolysates aus Aminopropyltriethoxysilan (AMEO). Propyltrichlor- 
silan (PTCS) und Dimethyldichlorsilan (DM DCS): 

In der oben beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38,7 g DMDCS und 53.3 g PTCS vorgelegt Unter Ruh- 
ren dosiert man innertialb von 2 h 50,4 g Methanol zu. Die Sumpftemperatur betragt hierbei ca. 60 °C. Im AnschluB wircl 
unter RuckfluB 2 h HCI ausgetrieben. Zur Vervollstandigung der Veresterungsreaktion wird des noch chlorsilanhaltige 
Rohprodukt mit einer 30 Gew.-% NatriummethylatlOsung versetzt (ca. 39 g), bis das Esterrohprodukt einen pH-Wert von 
?®f aufwe,st Nacn titration wird in die Hydrolyseapparatur Oberf Ohrl und nacheinander innerhalb von ca. 20 Minuten 
mrt 132 6 g AMEO. 64,8 g Wasser und 29.5 g Ameisensaure versetzt. Die Reaktion ist exotherm. die Temperatur steigt 
auf ca. 60 «C. und die LOsung weist einen pH-Wert von ca. 4 bis 5 auf. AnschlieBend werden innerhalb von ca 4 h bei 
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einer Sumpftemperatur von 55 °C bei einem von 292 mbar auf 130 mbar fallenden Druck die entstehenden Hydrolyse- 
alkohole abdestiiliert, wobei wahrend der Destination Wasser in dem MaBe (bezogen auf Gewicht) zudosiert wird, wie 
Destillat entfernt wird (ca. 350 g). Danach verdunnt man das Produkt mit 713 g Wasser auf die anwendungsfertige 
Endkonzentration. 

Beispiel 2: Herstellung eines wasserlOslichen Cohydrolysates aus Aminopropyftriethoxysilan (AMEO), Propyltrichlor- 
silan (PTCS), Isobutyltrichlorsilan (IBTCS), Octyltrichlorsilan (OCTCS) und DimethykJichlorsilan (DMDCS) 

In der oben beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38,7 g DMDCS, 53,3 g PTCS, 57,5 g IBTCS und 14,9 
g OCTCS vorgelegt Unter Ruhren dosiert man innerhalb von 2 h 86,7 g Methanol zu. Die Sumpftemperatur betrSgt 
hierbei ca. 60 °C. Im AnschluB wird unter Ruckf luB 2 h HCI ausgetrieben. Zur Vervollstandigung der Veresterungsreaktion 
wird das noch chlorsilanhaltige Rohprodukt mit einer 30 Gew.-% NatriummethylatlOsung versetzt (ca. 60 g), bis das 
Esterrohprodukl einen pH-Wert von 7 bis 8 aufweist. Nach Filtration wird in die Hydrolyseapparatur uberfuhrt und nach- 
einander innerhalb von ca. 20 Minuten mit 1 32 f 6 g AMEO, 84,2 g Wasser und 29,0 g AmeisensSure versetzt. Die Reaktion 
ist exotherm, die Temperatur steigt auf ca. 60 °C, und die LOsung weist einen pH-Wert von ca. 4 bis 5 auf. AnschlieBend 
werden innerhalb von ca. 4 h bei einer Sumpftemperatur von 55 °C bei einem von 292 mbar auf 130 mbar fallenden 
Druck die entstehenden Hydrolysealkohole abdestiiliert, wobei wahrend der Destination Wasser in dem MaBe zudosiert 
wird, wie Destillat entfernt wird (ca. 350 g). Danach verdunnt man das Produkt mit 1 032 g Wasser auf die anwendungs- 
fertige Endkonzentration. 

Beispiel 3: Herstellung eines wasserlOslichen Cohydrolysates aus Aminopropyltrichlorsilan (AMEO) , Propyltrichlorsilan 
(PTCS), Propylmethyldichlorsilan (PMDCS) und Dimethyldichlorsilan (DMDCS) 

In der oben beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38,7 g DMDCS, 106,5 g PTCS und 47,1 g PMDCS 
vorgelegt. Unter Ruhren dosiert man innerhalb von 2 h 101 g Methanol zu. Die Sumpftemperatur betrSgt hierbei ca. 60 
°C. Im AnschluB wird unter Ruckf luB 2 h HCI ausgetrieben. Zur Vervollstandigung der Veresterungsreaktion wird das 
noch chlorsilanhaltige Rohprodukt mit einer 30 Gew.-% NatriummethylatlGsung versetzt (ca. 35 g), bis das Esterrohpro- 
dukt einen pH-Wert von 7 bis 8 aufweist. Nach Filtration wird in die Hydrolyseapparatur uberfuhrt und nacheinander 
innerhalb von ca. 20 Minuten mit 265,2 g AMEO, 130 g Wasser und 55 g AmeisensSure versetzt. Die Reaktion ist 
exotherm, die Temperatur steigt auf ca. 60 °C t und die LOsung weist einen pH-Wert von ca. 4 bis 5 auf. AnschlieBend 
werden innerhalb von ca. 4 h bei einer Sumpftemperatur von 55 °C und bei einem von 292 mbar auf 1 30 mbar fallenden 
Druck die entstehenden Hydrolysealkohole abdestiiliert, wobei wahrend der Destination Wasser in dem MaBe zudosiert 
wird, wie Destillat entfernt wird (ca. 330 g). Danach verdunnt man das Produkt mit 1 750 g Wasser auf die anwendungs- 
fertige Endkonzentration. 

Beispiel 4: Verbesserung des Schdumungsverhaltens des Produktes aus Beispiel 1 

Jeweils 100 ml des Produktes aus Beispiel 1 werden in zwei gleichartige, 250 ml fassende Flaschen gefOllt. Der 
einen LOsung fOgt man unter Ruhren 10 mg eines EntschSumers auf Silikonharzbasis zu. Beide Flaschen werden ver- 
schlossen und krdftig geschuttelt. Man stellt fest, daB beide LOsungen stark schaumen. WShrend jedoch der Schaum 
der unmodif izierten LOsung uber mehr als 5 Minuten stabil ist, failt der Schaum der mit EntschSumer versetzten LOsung 
nach wenigen Sekunden zusammen. 

Beispiel 5: Anwendungstechnischer Test des Produktes aus Beispiel 1 

Die Ergebnisse der anwendungstechnischen Untersuchungen des Produktes aus Beispiel 1 an Baustoffen sind in 
Tabelle 1 vorgestellt und denen des Vergleichsversuches gegenubergestellt. Das Ergebnis zeigt, daB das Produkt aus 
Beispiel 1 eine deutlich geringere Wasseraufnahme, d. h. eine deutlich verbesserte Hydrophobierung, bewirkt als das 
Produkt aus dem Vergleichsbeispiel. Daruber hinaus sind Produkte aus Beispiel 1 in der Lage, tiefer in Kalkstein und 
MOrtel einzudringen. 

Vergleichsbeispiel 1 : Herstellung eines wasserlOslichen Cohydrolysates aus AMEO und Propyltrimethoxysilan (PTMO) 
im molaren Verhaltnis 1:1 

In der oben beschriebenen Hydrolyseapparatur werden 221 g AMEO und 164 g PTMO gemischt und mit 54 g 
Wasser versetzt. Nach einer halben Stunde fOgt man unter ROhren weitere 126 g Wasser innerhalb von 15 Minuten 
uber die Dosiervorrichtung hinzu. Die Temperatur steigt hierbei von 20 °C auf ca. 57 °C. Innerhalb weiterer 15 Minuten 
wird uber die Dosiervorrichtung 1 14 g HCI (32 Gew.-% in Wasser) unter Ruhren zudosiert. Innerhalb von ca. 4 h wird 
bei einer Sumpftemperatur von bis zu 102 °C bei Normaldruck ein Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestiiliert, bis 
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die Kopftemperatur ca. 100 °C betrSgt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthait Wahrend der Destination wirti 
Wasser uber die Dosiereinrichtung mengenmaBig in des MaSe des Produkt zugefuhrt. wie Destillat mengenmaBig ent- 
fernt wird. 

Vergleichsbeispiel 2: Anwendungstechnischer Test des Produktes aus des Vergleichsbeispiel 1 

Die Ergebnisse der anwendungstechnischen Untersuchungen der Produkte aus Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel 
1 sind in Tabelle 1 gegenubergestelit und im Beispiel 5 kommentiert. 



Tabelle 1: GegenUberstellung der Produkte aus Beispiel 1 und dem Ver- 
gleichsbeispiel 1 anhand anwendungstechnischer Tests 

Anwendungstechnischer Test des Produktes aus dem Beispiel 1; 



Baustoff 


Tauchzeit 
(sec) 


Reduktion der 
H 2 0-Aufnahme 
(%) 


Eindringtiefe 
(ram) 


Kalksandstein 


60 


95 


2 


Ziegel 


60 


92 


> 25 


Mortel 


60 


88 


10 



Anwendungstechnischer Test des Produktes aus dem Vergleichsbeispiel 1: 



Baustoff 


Tauchzeit 
(sec) 


Reduktion der 
H 2 0-Aufnahme 
(%) 


Eindringtiefe 
(rara) 


Kalksandstein 


60 


80 


1 


Ziegel 


60 


14 


> 25 


M6rtel 


60 


80 


2 



PatentansprQche 

1. Wasserbasierende Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen, die im wesentlichen frei von organischen 
Ldsemitteln sind, einen Flammpunkt von mehr als 80 °C besitzen und bei Verdunnen mit Wasser im wesentlichen 
keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen. 

2. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach Anspruch 1 , erhaitlich durch 
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Mischen wasserlOslicher Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 

R-Si(Ri) y (ORi*) 3 . y 
mit nicht wasserldslichen Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II 

R2-Si (0R1**) 3 

und/oder nicht wasserieslichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Forme! Ill 

AA'-Si (ORi"*) 2 



(I) 



(I") 



(III) 



und/oder Mischungen aus nicht wasserldslichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemei- 
nen Formeln II und III, 

wobei R eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 



[Z(f + g + h)] (f ^ 



(IV). 



20 



30 



35 



40 



45 



50 



worin0^b^3,0^d^3,0^i^3,0=if ^1 ( 0^g^ I.Oshsl.Oscs 1,0=ie=i 1, b + d + i * 0 , falls b 
- 0 dann c = 0, falls d = 0 dann e = 0, falls i = 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0, und Z ein einwertiger 
anorganischer oder organischer SSure-Rest ist, 

Ri, R1*. Ri** und Ri*** einen Methyl- oder Ethyl-Rest, 

R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 
0 s y ^ 1 ist, 

in dem molaren Verhaitnis 0 < M/Q s 2 , 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe 
der Molzahlen der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen 
Formel III ist, 

Versetzen des Gemisches mit Wasser, 

Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 
Entfernen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols. 

3. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da8 diese einen pH-Wert zwischen 1 und 8 aufweisen. 

4. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eine einwertige anorganische und/oder organische SSure und/oder deren Folgeprodukte enthalten. 

5. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Alkohol-Gehalt in den Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weniger als 2 Gew.-% betragt 

6. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eine Silikonharz-Suspension enthalten. 



55 7. 



Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 
daB man 



wasserldsliche Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 
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R-Si(Ri) y (ORi*) 3 . y (0 
mit nicht wasserlOslichen AJkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel M 

R2-Si(ORi")3 (II), 

und/oder nicht wasserieslichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

AA'-Si(ORi"* ) 2 („,) 

und/oder Mischungen aus nicht wasserlSslichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemei- 
nen Formeln II und III, 

wobei R eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 

P(f +g+ h)]^^ (IV), 

worln0ibs8 l 0sda3 l 0si<3 l 0sla1 l 0ags1 l 0shs1 l 0*cs1 l 0sBi1 l b + d + i * 0 , falls b 
= 0 dann c = 0, falls d = 0 dann e = 0, falls i = 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0, und Z ein einwertiger 
anorganischer oder organischer Saure-Rest ist, 

R1, R1*. R1** und R1*** einen Methyl- oder Ethyl-Rest, 

R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A einen unverzwelgten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' einen unverzweigten Oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 
0 ^ y ^ 1 ist, 



in dem molaren Verhaitnis 0 < M/Q ^ 2 mischt, 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe 
der Molzahlen der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen 
Formel III ist, 



das Gemisch mit Wasser versetzt, 



- den pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 einsteilt, 

- den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol entfernt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB Mischungen aus Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen 
Formel III durch gleichzeitige Veresterung der entsprechenden Tri- und Dichlorsilane der allgemeinen Formeln V 
und VI 



R 2 -SiCI 3 (V) 
AA* - Si Cl 2 (VI), 



wobei R2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, A einen unver- 
zweigten oder verzweigte Alkyl- Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und A' einen unverzweigten oder verzweigten Alkyl-Rest 
mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt, 
mit Methanol oder Ethanol hergestellt werden. 



9- Verfahren nach den Anspruchen 7 und 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Reaktionsgemisch mit 0,5 bis 10 Molen Wasser pro Mol der eingesetzten Aminoalkylalkoxysilane der all- 
gemeinen Formel I, der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formeln II und/oder der Dialkyldialkoxysilane der all- 
gemeinen Formel III versetzt wird. 
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10. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB dem Reaktionsgemisch eine einbasige Saure zugegeben wird. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Umsetzung in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C durchgefuhrt wird. 

12. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

tfl^l b Zf ^ vorh * nde "f n und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol destillativ entfernt und dabei 
gleichzertig Wasser in dem MaBe zugibt, wie Alkohol aus dem Reakrjonsmedium entfernt wird. 

13. Verfahren nach den AnsprQchen 7 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die destillative Abtrennung des Alkohols unter vermindertem Druck durchgefQhrt wird. 

14. Verfahren nach den AnsprOchen 7 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die destillative Abtrennung des Alkohols solange durchgefuhrt wird, bis im Kopf der Kolonne eine Temperatur 
erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

15. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

S^lTrgStTrd 8 ^^"^ 9 ^ W * Wnd * deSti " atiVen ^""^ des * toho,s ei " 

16. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Restgehalt an Alkohol in den Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf < 2 Gew.-% eingestellt 

17. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, 

2^ d6r desti,,ativen **™nung des Alkohols durch Sedimentation und/oder Filtration 

18. Verwendung der Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf Wasser-Basis nach den AnsprOchen 1 bis 

fur die Hydrophobierung von Oberflachen, 

fur die Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, 

fur den Schutz von Bauten und Fassaden, 

fur die Beschichtung von Glasfasern, 

fur die Silanierung von FQIIstoffen, 

fur die Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von Dispersionen und Emulsionen 
fur die Hydrophobierung von Textilien, Leder, Zellulose- und Starkeprodukte 

als Tre^mittLT 6 ' ** * VerbeSSemng der Haftun 9 or ganischer Polymerer auf anorganischen Oberflachen, 
als Vernetzer, 

als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke. 
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